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بلو اسـتفاده    ز متيلن  شدند و جهت بررسي خواص فوتوكاتاليستي ا       هبه روش ميكروامولسيون آب در روغن تهي      ) تيتانيا( تيتانيم اكسيد ذرات دي 

  AOT (bis (2-ethylhexyl) sodium sulfosuccinateنـام  كننده سـطح آنيـوني بـه    ميكروامولسيون از آب، سيكلوهگزان و يك فعال. گرديد

 . آمـد  دسـت  ، به 2 كننده سطح   نانومتر بود كه در نسبت مولار آب به فعال         28ترين اندازه ذره در سيستم ميكروامولسيون،        كوچك. تشكيل شد 

ي از جمله ساختار فازي و اندازه ذرات بررسي         يدر مشخصات نها  ) و دما ) W0( كننده سطح  نسبت آب به فعال   ( مختلف حين فرآيند     عوامل تأثير

ي كه كمتر از دماي معمول      ي، دما ºC 500 بوده و در دماي      شكل  بيصورت پودر    ذرات تيتانيايي كه در اين شرايط آماده شده بودند، به         . گرديد

 DTA و SEM ،TEM ،FT-IRهـاي    دسـتگاه  پودر تيتانيا بـه وسـيله      ذرات نانو . ندتعريف شده جهت ايجاد فاز آناتاز است به فاز آناتاز تبديل شد           

 كلسينه شدند بالاترين مشخصات فوتوكاتاليستي تجزيـه متـيلن بلـو را از خـود            ºC500 ذرات تيتانياي كه در دماي    . مورد بررسي قرار گرفتند   

   .دندنشان دا
 

  . سطحهكنند ميكروامولسيون، تيتانيا، نسبت آب به فعال :هاي كليدي واژه
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Titanium dioxide (titania) particles were prepared by a water-in-oil emulsion system, and studied for the photodecomposition 

property of methylene blue. Microemulsion (ME) consisted of water, cyclohexane and a anionic surfactant such as (AOT). 

The smallest diameter of the particles was 28 nm in the system of cyclohexane with surfactant when the molar ratio of water 

to surfactant was 2. The effect of the process parameters (water/surfactant ratio, temperatures) on the final characteristics 

has been investigated, in terms of structural phase and particle size. Titania particles prepared in this condition were 

collected as amorphous powder, and converted to anatase phase at less than 500°C, which is lower than the ordinal phase 

transition temperature. The titania nanopowders were characterized by means of X-ray diffraction and SEM, TEM, FT-IR, 
and DTA. The titania calcined at 500 ºC shows the highest activity on the photocatalytic decomposition of methylene blue. J. 

Color Sci. Tech. 5(2011), 43-50© Institute for Color Science and Technology. 
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  ـ مقدمه1

هـاي   كه محلول  1980 هسنتز نانوذرات به روش ميكروامولسيون از ده      

 شدند، بسيار مورد توجه بوده است      كلوئيدي از نانوذرات فلزي تهيه مي     

عموماً يك محلول ميكروامولسيون را به صورت يك سيستم پايدار      . ]1[

دو مايع غير قابل حـل  :  جز تشكيل شده3ترموديناميكي كه حداقل از     

. كننـد   سطح تعريـف مـي  هكنند و يك فعال) معمولاً آب و روغن   (هم  در

ي از اتفاقـــات ممكـــن در حـــين تبـــديل محلـــول  ي نمـــا1شـــكل 

در حـين   . دهـد  ميكروامولسيون به فاز يا فازهاي مختلف را نـشان مـي          

كننده  هاي فعال  كه لايه  افتد در حالي   زني اتفاق مي   كردن، جوانه  مخلوط

 1انباشتگي رشد چسبيده و در نتيجه مانع        سطح به سطح ذرات درحال    

 نـشان  2ترين نـوع ميكروامولـسيون در شـكل          گسترده. شوند ذرات مي 

داده شده است، اين سيـستم متـشكل از دو محلـول ميكروامولـسيون              

  .]2-5[ جداگانه است

روش ميكروامولسيون به عنوان يك روش سـنتز مـواد بـر اسـاس              

 سنتز و پايـداري ذرات پيـشنهاد   نظيرش در ي بي يمحلول، به علت توانا   

سنتز واكنشي ميكروامولسيون يك روش قوي جهت دستيابي . گردد مي

در . به ذرات نانومتري و خيلي ريز با كنترل اندازه و شـكل ذرات اسـت        

ي عمل يعنوان ميكرو راكتورهاي شيميا ها به  ميكروامولسيونفرآينداين 

. دنزه و شكل ذرات توانا باش ـ     توانند در كنترل اندا    كنند، بنابراين مي   مي

پخش محلـول آبـي كـه شـامل        ، منجر به    استفاده از امولسيون مناسب   

در ،  شـود   فاز روغنـي مـي     ون در ،اي از مواد اوليه فلزي است      پيش ماده 

 نـانو ايجـاد      با انـدازه   ييها قطره ،انرژي سطح به حداقل رساندن    نتيجه  

قطـره   در هـر  گـذاري  ي يـا رسـوب    واكنش شـيمياي  بنابراين،  شوند،    مي

گذاري، اطـراف هـر ذره      در نتيجه مرحله رسوب   . افتد مياتفاق  جداگانه  

كه در پي آن، فرآيند      شود كننده سطح پوشيده مي    اي از ماده فعال    لايه

ــتگي ــي  انباش ــود م ــزان خ ــرين مي ــه كمت ــد  ب ــول . رس ــداري محل پاي

 زيادي از جمله نسبت مـولار آب بـه          عواملميكروامولسيون بستگي به    

  .]4-6[ كننده سطح دارد فعال
  

  
 از محلول ل نانوذراتي جهت تشكيشنهادي پساز و كار :1شكل 

  .]2[ ميكروامولسيون

                                                                 
1- Agglomeration 

  
 

  .]4[ ترين نوع روش ميكروامولسيون نمائي از گسترده:2شكل

 

اين ماده به عنـوان     . است) n) n-typeهادي از نوع     تيتانيا يك نيمه  

ي گردد كـه بـه دليـل خنث ـ    ها محسوب مي   هادي ترين نيمه  يكي از مهم  

، مقاومت شيميايي بالا، پايداري مكـانيكي بـالا، قيمـت پـايين و              بودن

غيرسمي بودن آن در دو دهه گذشـته بـه عنـوان يـك فوتوكاتاليـست           

 در سـه    تيتانيـا . مطلوب براي تصفيه آب و هوا به كار گرفته شده است          

تغييـرات   .]7[  آناتاز، روتيل و بروكيـت     هايفاز: فاز بلوري موجود است   

، ذرهتيتانيـا پيچيـده اسـت، ايـن تغييـرات بـه انـدازه               هاي    چندشكلي

 شدن هكلسين از يل بعد اروت فاز. وابسته هستند ... ها، تركيب و     ناخالصي

دست آمده و خصوصيات اساسـي آن مثـل الكتريكـي،       ه  در دماي بالا ب   

 ـ   .]8[ نوري و گرمايي بخوبي بررسي شـده اسـت         بيـشترين  از  ـفـاز آنات

 و  ي تيتانيـا دارد   نـسبت بـه ديگـر فازهـا       يت فوتوكاتاليستي را    خصوص

وح ـ سط ـ ـه كـردن  م راي تصفيه حلال، تميزكردن خودبخودي و ضد      ـب

  .]9[ شود  مياستفاده

هـا،   هـا، پوشـش    اش در رنگدانـه    تيتانيا به علت كاربردهاي گسترده    

هـاي آلـي در    ها و همچنين توانايي آنها در تجزيه آلاينده  فوتوكاتاليست

طور پايـداري شـيميايي و زيـست سـازگار           مجاورت آب و هوا و همين     

هـا جهـت     بيـشتر تـلاش   . بودن، بسيار مورد مطالعه قرار گرفتـه اسـت        

كه خواصي از جمله اثـر       است چرا به اندازه نانو    رسيدن به ذرات تيتانيا     

كـه ذرات بـسيار ريـز هـستند ظـاهر             زمـاني   در كوانتومي اندازه ذرات  

نانوذرات بعد از افزودن تيتانيوم تترا ايزوپروپوكسيد       سنتز  . خواهند شد 

شود و رسوب ذرات كروي شكل و بـسيار ريـز در    به فاز روغني آغاز مي 

ماده تيتان و تماس واكنشي بـين ذرات اتفـاق           نتيجه پايدار بالاي پيش   

نتايج مطالعات در اين روش، نشان داده است كه اگـر غلظـت              . افتد مي

 پايين باشـد بـه علـت واكـنش بـسيار سـريع              آلكوكسيد استفاده شده  

  .]10-14[ آلكوسيد تيتانيوم با آب اين روش قابل استفاده نيست

 آبكافـت از طريـق     بـا انـدازه نـانو         حاضر، ذرات تيتانيـا    پژوهشدر  

هاي معكوس آب در روغن آماده       تيتانيوم تترا ايزوپروپوكسيد در ميسل    
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 كننـده سـطح     به فعـال    فرآيند از جمله نسبت آب     عوامل  تأثير شدند و 

)W0 (               و دما به منظور بررسي اثر آنهـا بـر پايـداري ميكروامولـسيون و

  .  ذرات مورد مطالعه قرار گرفتندشناسي ريختمشخصات 

  

 بخش تجربيـ 2

  ـ مواد 1ـ2

، 99%كننده سطح آنيوني با خلـوص بـالاي           از يك فعال   تحقيقدر اين   

 AOTمعروف به   
تيتانيوم . ]5[ تفاده شد سطح اس  هكنند به عنوان فعال   1

خلوص بالاي  ( و سيكلوهگزان ) 97%خلوص بالاي   ( تترا ايزوپروپوكسيد 

  .يونيزه استفاده شد تهيه شدند و در تمامي مراحل از آب دي، )%99

  

  ـ روش كار2ـ2

 مـولار از    0,5محلول ميكروامولسيون از مخلوط سيكلوهگزان با غلظت        

 نـسبت مـولار      و تهيـه گرديـد    سطح و مقدار مورد نياز آب        هكنند فعال

ذرات خيلي ريز بـا     .  در نظر گرفته شد    4 و   2،  )آب/  كننده سطح  فعال(

ايزوپروپوكسيد بـه محلـول ميكروامولـسيون و در          افزودن تيتانيوم تترا  

ــم  ــين ه ــد و   ح ــكل گرفتن ــم، ش ــتزدن ملاي ــرا  آبكاف ــانيوم تت   تيت

  ). 3شكل( داافت ايزوپروپوكسيد خيلي سريع اتفاق 

بازيافت نانوذرات تيتان از محلول ميكروامولسيوني كه سپس جهت 

ليتـر    ميلـي  30ليتـر آب و       ميلي 10 پيش آماده شده، ميزان      هدر مرحل 

ليتر از محلول ميكروامولسيون حـاوي ذرات تيتانيـا           ميلي 50اتانول به   

محلول به دو فاز جداگانه تقسيم شد و ذرات معلـق خيلـي            . افزوده شد 

ايـن ذرات در دسـتگاه      . رف تـشكيل شـدند    سريع در قسمت پايين ظ ـ    

 سـاعت   24ذرات تيتانياي خـشك بعـد از        .  تحت خلا جدا شدند    صافي

ها در دماهاي    دست آمده و نمونه   كن، به     داري ژل مذكور در خشك     نگه

  هــاي بازيافــت ذرات روش). 4شــكل(  كلــسينه شــدندºC 700  و500

  

  
  

  .رات نانوتيتانسازي ذ  آماده:3شكل 

                                                                 
1- Titanium Alkoxide 

 

 ارائه شـده  1از محلول ميكروامولسيون و روش كلسيناسيون در جدول   

 دسـتگاه   هوسـيل  دست آمـده بـه     ذرات تيتانياي به   بلوريساختار  . است

XRDي شدندي شناسا.  

 Philips PWمدل  (Xوسيله پرتو اشعه ه نانوپودرهاي سنتز شده ب

 Mettler(ط  حرارتي توسنمودارهايمشخص شدند و همچنين ) 1840

Toledo, 50–400 °C (  ــربن حاصــل از ــد و حــضور ك صــورت گرفتن

سيكلوهگزان در نـانو ذرات از طريـق ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي              

(SEM-EDS, Philips XL30)شناسـي  ريخـت اندازه و .  مشخص شدند 

 ـ  ,TEM)وسـيله ميكروسـكوپ الكترونـي عبـوري     ه ذرات تهيه شده ب

Philips CM120)ـپيو.  تعيين شد  ه ندهاي شيميايي ذرات آماده شده ب

ــزوســيله اســپكترومتري   )(FT-IR, Thermo Nicolet, USAزيرقرم

ي و تخريب فوتوكاتاليستي با يزدا مشخص شدند و در ادامه بررسي رنگ

  .بررسي شد) Shimadzu UV2400(دستگاه 

  

  
  

 .يكروامولسيون بازيافت نانوذرات تيتانيا از محلول م:4شكل 

 

هاي بازيافت ذرات نانوتيتانيا از محلول ميكروامولسيون در   روش:1جدول 

  .دماهاي مختلف

مدت زمان 

 كلسيناسيون

  )دقيقه(

دماي 

كلسيناسيون
(ººººC) 

روش 

  جدايش
W0 نمونه  

 A 4   كردنصاف  500  20

 B  4  كردنصاف  700  20

 C  2   كردنصاف  500  20

 D  2   كردنصاف  700  20

  

  

ميزان مورد نياز آب )+  مولار0,5(كننده سطح  فعال+ سيكلوهگزان
  ديونيزه شده

 تيتانيوم تترا ايزوپروپوكسيد

  آبكافت تيتانيوم تترا ايزوپروپوكسيد

  ذرات بسيار ريز تيتانيا تهيه شده

  )عي سرصاف كردن-صاف كردن(افت ذرات يباز

  )تريليلي م50(ه شده يون تهيكروامولسيمحلول م

   اتانول+زه يونيآب د

   ساعت24كن تحت خلأ به مدت خشك

  پخش مجدد ذرات در اتانول

  شود يمن مرحله مجدد تكرار يا
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   و بحثيجنتا ـ3

   حرارتينمودار بررسي ـ1ـ3

 / ºC 10 بـا سـرعت      ºC 400-40 هآناليزها در اتمسفر هـوا در محـدود       

 را بـراي ذرات     DTA حرارتـي    نمـودار  5شكل  . دقيقه حرارت داده شد   

ايـن آناليزهـا    . دهـد  انـد را نـشان مـي        آمـاده شـده    DTAتيتانيا كه در    

رسـد   نظر مـي   به. دهد  نشان مي  ºC 340  و 240،  100هايي را در     پيك

 آب آزاد جـذب شـده و سـيكلوهگزان          ه نتيج ºC 100 كه ايندوترم زير  

هاي آلكيل در ساختار شبكه با افزايش        معمولاً غلظت گروه  . ]15[است  

صـرف نظـر از     . يابـد   و مقدار آب آزاد كاهش مي      آبكافتميزان متوسط   

 كننده سـطح    نتيجه تجزيه فعال   ºC 240 ميزان آب آزاد پيك در دماي     

در ادامـه،   .  و تراكم پيوندهاي اكـسيژن اسـت       OH–هاي   و كاهش گروه  

 شكل بي فاز بلوري شدن، مربوط به ºC 350 پيك اگزومتريك در حدود

  .]16[ شود به فاز آناتاز مي

  

   بررسي پيوندهاي شيمياييـ2ـ3

در ) 1طبــق جــدول ( هــاي تهيــه شــده نمونــه FT-IR  طيــف6شــكل 

در ايـن آزمـايش نـسبت      . دهـد  ي را نشان م   Cm-14000-400 محدوده

كـه   زماني.  در نظر گرفته شدند   4 و   2مولار، آب به فعال كننده سطح،       

 ه بدون كلسيناسيون آماده شدند پيوند قوي در منطق ºC 100 ذرات در 

Cm-11050-1450              ،كه در نتيجه واكـنش فعـال كننـده سـطح اسـت 

هـا بـا افـزايش دمــاي     شـود كـه شـدت كــاهش ايـن پيـك      ديـده مـي  

  هاي، در محـدود   پيـك جـذب گـسترده     . يابـد   ناسيون كاهش مـي   كلسي

Cm-1 3400  شود كه در نتيجه حركت انبـساطي گـروه            ديده ميOH- 

 معرف حضور آب Cm-1 1620ه همچنين پيك موجود در محدود  . است

پيوندي است كه در دماهاي بـالا، كـاهش مشخـصي در شـدت پيـك                

  . شود مذكور ديده مي

انـد، ممكـن      پيونـد داده   TiO2ه بـا     ك OHهاي  كاهش شدت پيوند  

ي صورت گرفته   يزدا  توليد شده كه حاصل هيدروژن     OHبه تجمع   است  

در  Ti-O-Ti پيونــدهاي. در ســطح تيتانيــا باشــد، نــسبت داده شــوند

 شـدت   TiO2بـا كـاهش ميـزان       .  ظاهر شدند  Cm-1400-650ه  محدود

 است،  Cm-11620  در نزديكي  O-Hهاي جذب كه در نتيجه گروه        پيك

هاي جذبي كه در نتيجه وجـود مـواد آلـي ايجـاد              پيك. يابد كاهش مي 

ايـن نكتـه    . يابـد   افزايش مـي   Cm-1 1050-1450 هاند، در محدود   شده

 و تغليظ نسبتاً پايين     آبكافت پايين،   W0قابل توجه است كه در شرايط       

 ايجـاد شـدند     Cm-1 1100 ههايي كه در محدود    است و در نهايت پيك    

  .]17 -19[ ي آلكوكسيد غيرواكنشي هستندها در نتيجه گروه

  

  
  

  . از پودر تيتانيا سنتز شدهDTA منحني :5شكل

  
 .اند و دماهاي مختلف كلسينه شده W0 از نانوپودرهاي تيتانيا كه در FT-IR هاي طيف :6شكل
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   بررسي ريزساختاريـ3ـ3

)  ب والــف (7در شــكل  W0 =2از نانوپودرهــاي تيتانيـا   WDXطيـف  

 وجود عنصر كربني كه ناشي از مواد اوليه آلي است و با فعال              ر ب دلالت

نقشه عنصر كربن و تيتـان      . كند اند، مي   سطح كاملاً تركيب شده    هكنند

 كربن در پودرهاي كلسينه شده كه عنصردهد   الف نشان ميـ7در شكل 

اندازه ذرات ثانويـه    . صورت كاملاً همگن توزيع نشده است       به ºC 500در  

هــا و حــذف  انباشــته ســنتز شــدند، در نتيجــه انقبــاض ºC 500كــه در 

 بلوري  ذراتاندازه ).ب ـ7 شكل( يافته است كاهش بين ذرات هاي تخلخل

طـور   بـه  و نانومتر بوده48 داخلي ذرات، حدود انباشتهدر نتيجه تراكم    

 ـ        .واضح قابل مشاهده اسـت     تـر و     متـراكم  ه عـلاوه بـر ايـن، ذرات ثانوي

  .وندش غيركروي ديده مي

ديگري كه در اين تحقيق مورد توجـه قـرار گرفـت، نـسبت              عامل  

تواند  افزودن مقدار فاز آبي اوليه مي. مولار آب به فعال كننده سطح بود     

  تـأثير  ي و همچنين پايـداري محلـول امولـسيون         ذرات نهاي  هروي انداز 

 تهيـه  W0 =4نقشه عنصر كربن نانوپودر تيتانيا كـه در         . ي بگذارد يبسزا

  دهد كه توزيع عنصر كـربن      نشان مي )  ب  و الف (8 شكل    در تشده اس 

 است، بـه علـت      W0 =4به عبارت ديگر وقتي     . صورت همگن نيست   به

نسبت به  ( افزايش ميزان قطرات آب موجود در محلول ميكروامولسيون       

2= W0 (         سـطح و    هكننـد  توزيع ذرات كربن كه ناشي از واكـنش فعـال 

درصد . مگن صورت نگرفته استسيكلوهگزان است به صورت كامل و ه

 است، كه به ميزان واكـنش       ºC 700 بيشتر از    ºC 500عنصر كربن در    

  .]2[ گردد فاز آلي و فاز معدني بر مي

كننده   در فعال� آلكوكسيد تيتانيومآبكافت هوسيل هاي تيتانيا به ژل

 هرابط ـ) tg ( شـدن  در اين فرآيند زمـان ژل     . سنتز شدند  �سطح آنيوني 

  .)1رابطه  (دارد W0ي با نسبت غيرخطي كاهش
  

)1  (  ]5[    tg=A exp[-k.W0] 
  

                                                                 
1- TTIP 

2- AOT 

  

  
����: ����� SEM 	
�� ���� ������� �� �= W0�� :��� (  °C����    (°C!�� ) #��$�% ���&'�(�� ����� )* +�*�, SEM #��$�   � -�.�� )/01 

 #��$� 2 3�41�&4�5�, 6*�7 -�.�� )/01  8��*(.  

  
����: ����� SEM 	
�� ���� ������� �� : = W0�� :��� ( °C ����   (°C!��)  #��$�% ���&'�(�� ����� )* +�*�, SEM #��$�   �)/01   -�.��

 #��$� 2 3�41�&4�5�, 6*�7 -�.�� )/01  8��*(.  
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كننده سطح مـورد نظـر        فعال - به مشخصات گروه آلكوكسيد    A ضريب

 سـطح  هكننـد   فقط به طبيعت فعال   k ضريبكه   بستگي دارد، در حالي   

يابد، ايـن     كاهش مي  W0 با افزايش نسبت     زمان ژل شدن  . وابسته است 

 نسبتاً بـالا،    W0در  . شود رفتار به تراكم تجمعي آب آزاد نسبت داده مي        

كند، بر اين اساس واكـنش        را ترغيب مي   آبكافت هآب آزاد بيشتر مرحل   

هـا شـكل    شـبكه دوقطبـي   افتـد،    نسبتاً سريع اتفاق مـي     �اكسيداسيون

. ]5[ آيـد  دسـت مـي    تري به   كوتاه گيرند و در نتيجه زمان ژل شدن       مي

سـطح   هكننـد  فعـال / سـيكلوهگزان / طبق مطالعاتي كه در سيستم آب     

هاي معكوس كـروي شـكل داراي پايـداري          صورت گرفته است، ميسل   

 يكنواخـت هـستند، بـر طبـق مطالعـات       هترموديناميكي و توزيع انـداز    

  قابل كنترل است    W0ته اندازه قطره آب بر اساس تغييرات        صورت گرف 

  ).2رابطه (

  

)2 (   ]16 [  Hydrodynamic radius (nm)= 0.175W0 +1.5  

  

 روش هوســيل   آمــاده شــده بــه   بلــور  ذرات ههمچنــين انــداز 

شـوند و  هاي معكوس تعيين مـي  ميسلهميكروامولسيون از طريق انداز  

اسـت،  W0  =2 ديگـر، زمـاني كـه    عبـارت  بـه . اند  وابستهW0به نسبت 

تري داشته و در نتيجه در نتـايج بعـدي     و تراكم شرايط مطلوب  آبكافت

  .]16[ گيريم  در نظر مي2 را عدد ثابت W0نسبت 

  

�	
	 ��� �����   

 ذرات تيتانيــاي كلــسينه شــده در XRDهــاي   الگــوي نمونــه9شــكل 

ذرات تيتانيـــاي محلـــول . دهـــد دماهـــاي مختلـــف را نـــشان مـــي

 بوده و فاز    شكل  بيدست آمده، بعد از خشك شدن        كروامولسيون به مي

 9كه شكل  طور همان. دست آمده آناتاز بود  تمام ذرات كلسيناسيون به   

دهـد، نمونـه ب داراي فـاز آناتـاز بـوده و بـا كـاهش دمـاي          نشان مـي  

شـود كـه در نمونـه ج قابـل           كلسيناسيون شدت اين فـاز ضـعيف مـي        

شـكل بـه     بـي كند كه تبـديل فـاز        خص مي اين نتايج مش  .مشاهده است 

 بـا   بلـوري شـدن   در ادامـه، افـزايش      . افتـد   اتفاق مي  ºC 500آناتاز در   

 XRDهـاي  يابـد، چراكـه پيـك    افزايش دماي كلسيناسيون افزايش مي 

  . اند تر شده ذرات تيتانيا تيزتر و باريك

 X در نمونه پراش اشـعه       چندشكليبراي هر   ) D( ذرات   بلور هانداز

  : آيددست مي به3رابطه س بر اسا
  

)5(  
βCosθβ

λK
D =  

  

، ) نـانومتر 0,15406بـراي لامـپ مـسي    ( طول موج تابش  λدر اينجا   

0,89 K= و θ21، 22[ براگ در نظر گرفته شده استه زاوي[.  

  

�	�	 � ������ ����� ���� ����   

.  ذرات اسـتفاده شـد    ناسـي ش  ريخت جهت تعيين اندازه و      TEM آزمون

ــا روش بلــور هدهــد كــه انــداز  نــشان مــيزمــونايــن آ  آمــاده شــده ب

شـود و بـه       ميسل معكوس تعيين مـي     ه انداز هوسيل ميكروامولسيون به 

تـصاوير  . ]16[ بستگي دارد ) W0( )آب/ سطح (هكنند نسبت مولار فعال  

TEM          كه از نانوذرات تيتانيا در دماي مختلف و W0      يكـسان در شـكل

ذرات نشان داده شده در دماي پايين داراي شـكل      .  ارائه شده است   10

 ميـانگين  هدر ادامـه، انـداز  .  ذرات يكسان هـستند هكروي و توزيع انداز 

 نـانومتري   48 تـا    28دست آمده با افزايش دما، از هـر ذره از            ذرات به 

  ). 2جدول ( يابد افزايش مي

                                                                 
1- Oxidation 

  
  .C°700)  ، جC°500) ، كلسينه شده در بC°100ك شده در خش)  الف: نانوذرات تيتانXRD الگوهاي :9شكل
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  � �  

  !  

  .C700°)  ، بC500° ) الف: از پودرهاي تيتانيا درTEM تصاوير :10شكل

  

  يستيفوتوكاتال بيتخر و ييزدا رنگ بررسي ـ6ـ3

، بلـوري  هفعاليت فوتوكاتاليستي ذرات تيتانيا بـه سـاختار فـازي، انـداز        

 تيتانيـا . ]4[ و سـاختار تخلخـل آن بـستگي دارد        مساحت سطح ويـژه     

فـاز   معمولاً اين كه  . آناتاز، روتايل و بروكيت   :  است بلوريداراي سه فاز    

   فازهــاي تيتانيــا خاصــيت فوتوكاتاليــستي دارد،هآناتــاز بيــشتر از بقيــ

  

 بـه تعويـق انـداختن       بلورافزايش ميزان فاز    . ]24 ،25[ مورد قبول است  

پـودر  . ]26[ كنـد  لكتـرون و حفـره كمـك مـي      نـور بـه ا     هسرعت تجزي 

 پيركس كـه حـاوي محلـول متـيلن بلـو بـا              هتيتانياي خشك در شيش   

 جهـت جداسـازي     فراصـوت  بود قرار گرفتند و در حمام        5ppmغلظت  

 ه تجزي ـ هوسـيل  كاهش غلظت رنگي محلول متيلن بلو بـه       . قرار گرفتند 

هـا   نـه نوري با قرار دادن نمونـه در طيـف اسپكتروسـكوپي جـذبي نمو             

 ـ     اندازه  بـالاترين خاصـيت   ºC 500 سـنتز شـده در   هگيري شـد و نمون

 بـه  كاهش غلظت رنگي محلول متيلن بلـو      . فوتوكاتاليستي را نشان داد   

 نوري با قرار دادن نمونه در طيف اسپكتروسكوپي جـذبي        ه تجزي هوسيل

 ـ      ها اندازه  نمونه  بـالاترين   ºC 500 سـنتز شـده در       هگيـري شـد و نمون

  ).11شكل ( را نشان داد) =K 0,89( اتاليستيخاصيت فوتوك
  

y = 0.011x + 1.393

0
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1
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3.5

5 25 45 65 85

t (min.)

L
n
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)

sample C sample D

  

  .Dو  Cهاي   در نمونه (k, min-1)بري  سرعت رنگ:11شكل

  

"��# $: 	*�; 	<� )�(=� �&>4����?���@ 6A4&, �A* �� ��,� �A&
,.  

XRD  TEM  

 %&'�(  
)*'��'(+& ,-.  

(°C) 
/�*+� ������ 

)�1-*��( 3
 

�14� 
5��6 ������ 

)�1-*��(  

K(× 10
-$ 

min
-3
) 

5��  �B .���1C �� %,! 

��� :B .���1C :� %,% W0=� 

!�� !! .���1C B� - 

% E*��, F�,�@ #��$� )5 ()G�H, #8� 	�.  
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  گيري يجهنت ـ4

نو نايابي به در اين تحقيق سنتز به روش ميكروامولسيون جهت دست

عوامل  تأثير .اكسيدتيتانيم كروي شكل مورد مطالعه قرار گرفت دي

 شناسي ريخت، بر ساختار و )آب و دما/ سطحهكنند نسبت فعال( فرآيند

نانوذرات تيتانيا از . نانوپودرهاي بسيار ريز مورد بررسي قرار گرفتند

ايزوپروپكسيد در محلول ميكروامولسيون كه   تيتانيم تتراآبكافتطريق 

.  سطح آنيوني و سيكلوهگزان بود، آماده شدهكنندامل آب، يك فعالش

 با افزايش دماي كلسيناسيون افزايش بلوري شدن و ميزان بلور هانداز

. ، افزايش يافتندW0 ذرات با افزايش نسبت هيافته، همچنين انداز

 ,XRD, SEM, TEM هوسيله  ببلوري هخواص فيزيكي از جمله انداز

FT-IR و DTAدر ادامه، ذرات به شكل . د بررسي قرار گرفتند مور

 اين  كه نشان دادندC500° يكنواخت در دماي هكروي و با توزيع انداز

در و ند رذرات بالاترين تغييرات فوتوكاتاليستي را در متيلن بلو دا

نتيجه فرآيند ميكروامولسيون در شرايط بهينه روش قابل كنترل جهت 

  .باشد سيد فلزات ميتوليد ذرات نانو كروي از اك
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